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© Thermisches Isoliermaterlal auf der Basis von plgmenthaltlgen KleselsSureaerogelen. 
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© Thermisches Isoliermaterial auf der Basis von pigmenthaltigen Kieselsaureaerogelen, erhSltlich durch 

a) Umsetzung einer waflrigen Dispersion aus Wasserglas und einem Pigment mit einer starken Saure 
und/oder von Wassorglas mit einer pigmenthaltigen starken Saure zu einem pigmenthaltigen Kieselsaureh- 
ydrogel, wobei das Pigment dadurch cbarakterisiert ist. daS es Infrarotslrablung der WellenlMnge 3-10 urn 
streut, absorbiert oder reflektiert, 

b) weitgehende Befreiurtg des so erhaltenen pigmenthaltigen WeselsSurehydrogels von lonlschen 
Bestandteilen durch Auswaschen mit Wasser, 

c) VerdrSngung des im Hydrogel enthaltenen Wassers durch eine leichtsiedende und gegenUber 
dem pigmenthaltigen KleselsSuregel Inerte FKJssigkeit, 

d) Erhttzen des so erhaltenen flUssigkeitshaltjgen Kieselsauregels unter vollstSndiger Bedeckung 
durch die FlUssigkelt auf Uberkritische Bedingungen und 

e) anschlieflendes Entfernen der FlOssigkeit vom Feststoff durch Entspannungsverdampfung bei 
Oberkritischer Temperatur. 
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Thermisches Isoliermaterial auf der Basis von pigmenthaltigen Kieseisaureaerogelen 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein neues thermisches Isoliermateria! auf der Basis von pigmenthalti- 
gen KieselsSureaerogelen, erhSltlich durch 

a) Umsetzung einer wSflrtgen Dispersion aus Wassergias und einem Pigment mit einer starken SSure 
und/oder von Wassergias mit einer pigmenthaltigen starken SMure zu einem pigmenthaltigen KleselsMureh- 

s ydrogel, wobei das Pigment dadurch charakterisiert ist, da/3 es Infrarotstrahlung der Welfenlange 3-10 urn 
streut, absorbiert oder reflektiert, 

b) weitgehende Befreiung des so erhaftenen pigmenthaltigen Kieselsaurehydrogels von ionischen 
Bestandtetlen durch Auswaschen mit Wasser, 

c) VerdrMngung des im Hydrogel enthaltenen Wassers durch eine ieichtsiedende und gegenOber 
to dem pigmenthaltigen KieselsMuregel inerte FlOssigkeit, 

d) Erhitzen des so erhaltenen flUssigkeitshaltlgen KleselsMureregels unter vollstMndiger Bedeckung 
durch die FlOssigkeit auf Oberkritische Bedingungen und 

e) anschlieflendes Entfernen der FlOssigkeit vom Feststoff durch Entspannungsverdampfung bei 
Oberkritischer Temperatur. 

is Weiterhin betrifft die Erfindung die Herstellung diesen thermischen Isoliermateriais. 

Thermlsche Isoiiermaterlalien auf anorganischer Basis zeichnen sich gegenuber organischen Materia- 
lien, z.B. Schaumkunststoffen, insbesondere durch elnen breHeren thermischen Anwendungsbereich aus, 
der sich von Raumtemperatur bis zu Temperaturen urn 650* C erstreckt. 

Als schOttbar© thermische Isoliermaterialien natOrlicher Herkunft sind Minerals wie Perlit, Vermikulit 
so oder Kieselgel bekannt, deren Isolationswirkung allerdings fOr viele Zwecke nicht ausreicht. 

Wirksamere Isoliermaterialien steflen synthetisch hergestellte KieseisMuregele dar, beispieisweise hoch- 
disperse KieselsMure, wie sie durch Flammenhydrolyse erhSltlich ist Dabei wird eine fluchtige Siliciumver- 
bindung wie Siliciumtetrachlorid in einer Knallgasflamme zersetzt. An schlieBend werden die so entstande- 
nen PrimMrteilchen zu Teiichenverbanden agglomeriert. Nachteile dieser Materiallen sind die mit steigender 
25 Temperatur stark zunehmende Warmeleitfahigkeit sowie die starke Staubentwicklung und die InstabilitMt 
von lockeren SchUttungen, wie sie fOr die Isolierwirkung erforderlich sind. 

Kiese!s§ureaerogele, wie sie beispieisweise aus der US-A-4 667 417 bekannt sind, weisen diese 
Nachteile nur in geringerem Ma/te auf, vermfigen aber auch nicht gMnzlich zu befriedigen. Man erhMit diese 
Gele durch Ausfalten der Kieselsaure aus Wassergias mittels einer SMure, Auswaschen der ionischen 
30 Bestandteile aus dem Hydrogel mit Wasser, VerdrMngung des Wassers durch eine Ieichtsiedende, wasser- 
losliche organische FlOssigkeit wie Methanol, Erhitzen des so entstandenen "Alkogels" in Gegenwart dieser 
FlOssigkeit unter Oberkritischem Druck auf Oberkritische Temperatur und Entfernung der Flussigkeit durch 
Entspannungsverdampfung bei der Oberkritischen Temperatur. Gewunschtenfalls kann die wasser15sliche 
FlOssigkeit vor der Oberkritischen Trocknung durch eine wasserunlMsliche organische Flussigkeit oder auch 
35 fJOssiges Kohlendioxid ausgetauscht werden. 

Das bei diesem TrocknungsprozeB entstandene groflvolumige und groflporige Kieselsaureaerogel kann 
durch Mahlen in Granulatform OberfOhrt werden und ist mechanisch relativ stabil, so da/? sich das Volumen 
von SchOttungen praktisch nicht verringert und besonders gut isolierende SchOttungen resuWeren. Eine 
spezielle Methode zur Herstellung kleiner Aerogelteilchen besteht nach der DE-A-21 03 243 darin, 
40 Wassergias und SMure aus einer MischdOse zu verspritzen, wobei man tropfenfflrmige Teilchen erhalt. 

Wahrend die gute Abschirmung der KontaktwSrme durch diese Aerogels praktisch temperaturunabha'n- 
glg ist, nimmt die Durchlassigkeit der Strahlungswarme (Infrarotstrahlung) mit steigender Temperatur zu. 
Man hat die Kieselsauregele. wie beispieisweise aus der DE-A-28 06 367 und der DE-C2-30 38 142 
bekannt ist, daher mit Pigmenten vermischt, weiche die Infrarotstrahlung besonders im Bereich von 3 bis 10 
45 urn streuen, absorbieren oder refiektieren, so daJ3 die isolierende Schlcht auch fOr diese Strahlung 
weftgehend undurchlSsslg wird. Die Herstellung derartjger Mischungen mft gleichmMfliger Pigmentverteilung 
ist verfahrenstechnisch jedoch schwlerlg. Auflerdem ist in diesen Fallen regelmMOig die Mitverwendung von 
Verfestigungsmitteln wie keramischen Fasem erforderlich. In der EP-A1-13 387 ist ein Verfahren zur 
Herstellung von pigmenthaitiger hochdisperser Kieselsaure durch direkte Coagglomeration der Komponen- 
50 ten wahrend bzw. nach der flammenhydrolytischen Zersetzung beschrieben. Die bisher bekannten Mischun- 
gen sind nur in verdichteter Form zu verwenden. und insbesondere die Pulvermischungen dOrfen mecha- 
nisch nicht beansprucht werden, da sie zur Entmischung neigen. 

Der Erfindung lag daher die Aufgabe zugrunde, diesen Mangeln abzuhelfen. 

DemgemSfl wurde das eingangs definierte thermische Isoliermaterial gefunden. 

Weiterhin wurde das hierdurch definierte Verfahren zur Herstellung dieses Materials gefunden. 
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Das erfindungsgemaiSe pigmenthaltige Kieselsaureaerogel stellt eine ternperalurfeste, niedrigdichte, 
hochporfise Matrix dar, in welche die Pigmentteilchen eingebaut werden. Charakteristische Daten sind eine 
Dichte von 70 bis 500 kg/m 3 , Porositaten von 77 bis 97 % und mittlere Porendurchmesser von 0,01 bis 0,05 
urn. Bei Raumtemperatur erglbt sich filr ein granuliertes Kieselsaureaerogel der Dichte 200 kg/m 3 je nach 
PartikelgriJfle eine Vvlrmeleltfahigkeit von 0,022 bis 0,030 VWmK, die immer fur eine Mitteltemperatur 
angegeben ist und wle folgt definiert ist: 

Lei stung [w] 

Warmeleitfahigkeit X * 1 

Lange [m] . Temperatur [K] 

Als Plgmente, die Infrarotstrahlung der WellenlSnge 3 bis 10 um streuen, absorbieren oder reflektieren, 
eignen sich vor allem Rufl, Tltandioxid, Chrorneisenstein Cr x Fe 2 .x(x= 0,3-2, 0), Magnetit Fe 3 0*, Rotschlamm, 
Glimmer, Talk, Kupfer oder Gemische dieser Pigmente, wobel der Einsatz von Ru/3 bzw. Magnetit aufgrund 
ihrer OxidatfonsanfSlligkeit auf Temperaluren unterhalb von 400 bzw. 250 *C begrenzt ist. Weitere geeigne- 
te Pigmente auf anorganischer Basis sind Oxide wie Aluminiumoxid, Chrom(lll)oxid, Zinnstein, Mangan(lll)- 
oxid, Braunstein, Zirkondioxid. Ilmenit FeTi03, Spinell MgAi 2 0* und Cobaltspinell C0AI2O*, Alumosilicate 
wie Tone, Metallcarbide, -silicide und -nitride, potymere komplexe Metallcyanide wie Berliner Blau, elemen- 
tare Metalle wle Aluminium, Mangan, Elsen, Nickel, Palladium, Platin, Silber und Gold sowie organische 
Farbstoffe wie Ultramarin und Phthalocyanine und Kohlenstoffasern mit einem Durchmesser von 1 bis 20 
urn und einer Lange von 2 bis 200 ixm. 

Der Pigmentgehalt im pigmBnthaltigen Kieselsaureaerogel kann zwischen 0,5 und 75 Gew.-% betragen, 
vorzugsweise zwischen 5 und 40 Gew.%, wobei fnsbesondere im Falle sehr fein verteilter Pigmente geringe 
Mengen genOgen. 

Die Pigmentteilchen sollen zweckmS/Sigerwelse zu Ober 90 % elnen mfttleren grOflten Durchmesser von 
0,01 bis 20 urn aufweisen. Wie festgestellt wurde, blelbt die KieselsSurematrix beim Einbau dieser Teilchen 
erhalten. 

Obwoh! das Pigment ftlr sich allein genommen eine hdhere warmeleitfShigkeit als das Kieselgel 
aufweist, wird die Isolationswirkung des Kieselgels, vor allem bei hBheren Temperaturen, durch den 
Pigmerrtzusatz erhCht. Voraussetzung dafOr Ist eine homogene Verteilung der Pigmentteilchen in der Matrix, 
die durch das erfindungsgemfiSe Verfahren erreicht wird. 

Ausgangsstoffe fOr die Herstellung des erfindungsgema/ten thermischen Isollermaterials sind handels- 
Obliche waflrige WasserglaslBsungen, die vorzugsweise auf Konzentrationen von 10 bis 20 Gew.-% Si02 
verdOnnt werden, und eine S3ure, vorzugsweise 20 bis 40 gew.-%ige Schwefelsaure oder 50 bis 98 gew.- 
%ige Ameisensfiure. 

In einer oder belden Losungen wird das zuzusetzende Pigment unter Zuhilfenahme von RUhrgerSten 
wie Dissolvern oder Dispermaten bzw. anderer Dlsperglermaschinen wle PerlmOhlen oder Attrltoren dlsper- 
giert. In manchen Fallen empfiehlt sich der Zusatz eines DispBrgiermlttels, vorzugsweise Natriumligninsulfo- 
nat, in Mengen von 5 bis 10 Gew.-%, bezogen auf das Pigment, urn die Agglomeration der Pigmentprimar- 
teilchen zu verringem. 

Durch ein Verlangsamen der Sedimentation der spezHisch schwereren Pigmente kann zusStzllch eine 
homogene Durchmischung der Ausgangskomponenten erreicht werden. Dazu kflnnen der SSure vor der 
Pigmentierung 0,1 bis 10 Gew.-%, bezogan auf das zuzusetzende Pigment, eines Verdickungsmlttels, 
vorzugsweise hochdisperser Kieselsaure, zugegeben werden. 

Die Umsetzung der Ausgangsstoffe kann sowohl diskontinuierlich als auch kontinuierlich erfolgen. 

Bei diskontinuierlicher Arbeitsweise wird vorzugsweise die pigmenthaltige Saure vorgelegt. und die 
WasserglaslSsung wird unter kraftigem RUhren und unter KOhlen, vorzugsweise bei Temperaturen von 0 bis 
5* C, zugetropft, bis das entstehende Sol eirten pH-Wert von 2 bis 9, vorzugsweise von 3 bis 5, erreicht hat. 
Bel Sedlmentationsneigung wird bis zur elnsetzenden Gelierung gerOhrt, so dafl das Hydrogel in StOcken 
anfMllt; anderenfalls wird ein zusammenhangender HydrogelkSrper erhalten. 

In einer bevorzugten AusfOhrungsform der kontinuierlichen Arbeitsweise werden die AusgangslSsungen 
in an sich bekannter Weise in einer MischdOse intensiv vermischt. Die Dosierung der Komponenten wird so 
gewahlt, tiaB das austretende Sol einen pH-Wert von 6 bis 8, vorzugsweise 7, aufweist und beim freien Fall 
durch die Luft in Form von Tropfen erstarrt, die in einem Wasserbecken aufgefangen werden. 
' Die weitere Verarbeitung des entstandenen pigmenthaltigen Hydrogels ist in beiden Fallen identisch. 

Zur we'rtgehenden Entfernung der ionischen Bestandteile kann der Waschung mit Wasser eine saure 
Waschung, vorzugsweise mit 0,005 M Schwefelsaure oder 0,01 M Salzsaure, zwischengeschaltet werden. 
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FUr die VerdrSngung des im pigmenthaltigen Hydrogel enthaKenen Wassers eignet sicb vor allem 
Methanol, daneben aber auch Ethanol, n-PropanoI und Isopropanol. Dies© FlUssigkeiten konnen in einem 
zweiten Schritt gewtlnschtenfalls durch eine weitere Fltlssigkeit, beispletsweise flUssiges Kohlendioxld, 
ausgetauscht warden. 

Die Qberkritische Trocknung 2um pigmenthaltigen Kieseisaureaerogel erfolgt in an sich bekannter 
Weise in der NShe des kritischen Punktes, im Fall einer methanolischen Suspension vorzugsweise bei einer 
Temperatur von 240 bis 270* C und einem Druck von 80 bis 100 bar. 

GewQnschtenfalls kann die Qberkritische Trocknung in an sich bekannter Weise durch den Zusatz einer 
Organosiliciumverbindung wie beispielsweise Dimethyldimethoxysilan mit einer Hydrophobierung verbunden 
werden. 

Durch anschliefiendes Mahlen kann das belm diskontinulerllchen Verfahren erhaltene Material zu einem 
Granulat mit einem mittleren groflten Durchmesser von 0,01 bis 15 mm zerkleinert werden; resultierende 
SchUttdichten iiegen im Bereich von 50 bis 800 kg/m 3 . Es besteht auch die MSglichkeit. das metastabile, 
intermediar entstehende Sol als Formkorper zu gieflen. 

Beim Spritzverfahren ergeben sich fur die tropfenformigen und sich durch besonders gute RieselfShig- 
keit auszeichnenden Aerogelpartikel kleinste Teilchendurchmesser von 0,5 bis 1 mm, und es fSllt kelnerlei 
Staub an. 

Das erfindungsgemafie thermische Isoliermaterial zeichnet sich durch eine homogenB Vertellung des 
Pigmentes In der Kieselsaureaerogef-Matrix aus, die, im Gegensatz zu den bereits bekannten durch 
Pulvermischung entstandenen Materialien, auch starker mechanischer Beanspruchung bzw. Dauerbelastung, 
wie z.B. Vibration, standhSIt, so dafl keine Entmischung der Bestandteite erfolgt und ein Zusatz weiterer 
Hilfsstoffe zur Stabilisierung der Mischung nicht erforderlich ist. Damit ist das erfindungsgemSBe Produkt 
auch pneumatjsch ffirderbar. In Granulatform eignet es sich aufgrund seiner RieselfShigkeft und guten 
SchOtt- und Fliefleigenschaften sowle des gerlngen Oder Oberhaupt nicht vorhandenen Staubanteils als 
WarmedarnmschUttgut. das. im Gegensatz zu Materialien auf der Basis von hochdisper ser Kieselsaure, 
unter Eigendruck belastbar ist und Vakuumstabilitat aufweist. Die Warmeleitfahigkeit X des erfindungsgemS- 
fien Materials ist gegenUber dem nicht pigmenthaltigen Kieseisaureaerogel insbesondere bei erhohten 
Temperaturen deutlich herabgesetzt und nimmt bei 200° C Werte kleiner als 0,055 W/mK und bei 650 "C 
Werte urn 0,170-0,200 W/mK an. DemgegenUber betrfigt die warmelertfiahigkelt eines pigmentfrelen 
Weselsaureaerogels der SchOttdichte 140 kg/m 3 bei 150° C 0,057 W/mK, bei 250* C 0,160 WmK und bei 

600° C mehr als 0,350 W/mK. 

Diese sowie die in den folgenden Beispielen angegebenen WSrmeleitfahigkeiten wurden im Tempera- 
turbereich von 0 bis 50 °C Mitteltemperatur mit dem WarmestrommeflplattengerSt nach DIN 52616 und im 
Bereich von 100 bis 600* C Mitteltemperatur nach dem Zweiplattenverfahren in Anlehnung an DIN 52616 
gemessen. 



Beispiel 1 

In 490 kg 32 gew.-%ige Schwefelsaure, der 1,2 kg Natriumligninsuifonat zugesetzt waren, wurden 12 kg 
Rufl eingetragen und unter RUhren mit einem Dissolver (Zahnscheibe mit 30 cm Durchmesser, 1 000 
U/min) 30 min nachdispergiert. Diese Dispersion wurde mit verdOnnter NatronwasserglasKSsung (15 Gew.-% 
Si02) bei einem Druck von 2,5 bar in einer DUse intensiv vermischL Das MischungsverhSltnis wurde so 
einreguliert, dafl das nach einer Verweilzeit in der DOse von maximal 0,1 s ausgespritzte Sol einen pH-Wert 
von 7,1 ±0,1 aufwies. 

Die in der Luft gelierenden und dann in einem Wasserbecken aufgefangenen Tropten wurden soiange 
mit Wasser gewaschen, bis der Na 2 0-GehaK, bezogen auf die getrockneten Hydrogelperlen. auf elnen Wert 
von 0,04 Gew.-% gesunken war. Nach dreistUndigem Waschen mit 56 I Methanol fin einer Saule von 8 1 
FOIIvolumen und 10 cm Innendurchmesser) lag der WassergehaH in den GelkOgelchen unter 1 Gew.-%. 

Das tropfnasse pigmenthaltige Methanol-Kieselgel wurde nach Zusatz von weiteren 4 I MethanoMn 
einem Autoklaven (25 cm Innendurchmesser, 6.5 cm Hohe) unter Stickstoff innerhalb von 6 h auf 270 C 
erhitzt, wobei der Druck auf 90 bar begrenzt wurde. Danach wurde innerhalb von 30 min isotherm 
entspannt. Das abgekUhlte Produkt wurde dem Autoklaven entnommen und ca. 12 h bei einem Druck von 
0,2 bar und einer Temperatur von 80* C nachgetrocknet. 

Das erhaltene Produkt ist durch die in Tabelle 1 aufgefOhrten Daten charakterislert. 



Beispiel 2 
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Ausgehend von 204,3 kg 32 gew.-%iger Schwefelsaure, der 3,3 kg hochdisperse Kieselsaure und 19,4 
kg Rutil der mittleren Prim§rteilchengrofle 1,2 urn zugegeben wurden, wurde naeh zweistUndigem Nachdls- 
pergleren analog Beispiel 1 verfahren. 

Charakteristische Daten s. Tabelle 1 

Vergleichsbeispiel V 

Analog Beispiel 1 wurde ein pigmentfreies und keine weiteren Zusatzstoffe enthaftendes KieselsSureae- 
rogel hergestellt, dessen charakteristische Daten zum Vergleich in Tabelle 1 aufgefOhrt sind. 

Tabelle 1 



Beispiel 


1 


2 


V 


Plgmentgehalt 

miW.Qrofle der Granulatpartikel 

Stoffdichte 

SchUttdichto 


5 Gew.-% Rufl 
3 mm 
256 kg/m 3 
147 kg/m 3 


8,5 Gew.-% Rutil 
3 mm 
251 kg/m 3 
152 kg/m 3 


pigmentfrei 
3 mm 
230 kg/m 3 
140 kg/m 3 


Warmeleitfahigkeit >, 








bei 10° C 
bei 150' C 


0,025 W/mK 
0,041 W/mK 


0.022 W/mk 
0,039 W/mk 


0,023 W/mK 
0.057 W/mK 


zur pneumatischen F6rderung benStigte 
Gasstrome bei einem Rohrdurchmesser 








von 30 mm 
45 mm 




1000 l/h 
2500 Ml 


1500 l/h 
3500 l/h 



Die erfindungsgemaflen Materialien (Beispiele 1 und 2) weisen bei 150*C eine deutlich verringerte 
Warmeleitfahigkeit auf . 

Die gute pneumatische F6rderbarkeit der erfindungsgemaflen Materialien ist im Fall von Beispiel 2 
gezeigt. 

Beispiel 3 

In 149,2 ml 86 gew.-%iger AmeisensSure wurden 1,6 g hochdisperse KieselsSure, 0,84 g Natriumlignln- 
sulfonat und 8,4 g Ofenrufi (mfttlere Primarteilchengro/te 0,021 am) In einem Labordispermaten (2 000 
U/min) 15 min disperglert. Die mittlere Aggiomeratteilchengrofle lag bei 6,5 urn. Zu dieser Dispersion 
wurden bei einer Temperatur von 0 bis 5*C unter andauemdem ROhren 339 ml NatronwasserglaslSsung 
(18 Gew.-% Si02) gegeben. 

Das innerhalb wenlger Minuten gebildete Hydrogel wurde mechanisch zerkleinert und In einer SSule 
zunachst mit Wasser, dann mit 1 gew.-%iger Schwefelsaure (12 I in 6 h) und wleder mit Wasser 
gewaschen. Die Leitfahigkeit des Waschwassers betrug zuletzt weniger als 30 u-Siemens. AnschlieBend 
wurde solange mit Methanol gewaschen, bis der Wassergehalt des abflie/tenden Methanols unter 0,5 Gew.- 
% gesunken war. 

Das ruflhaltige Methanol-Kieselgel wurde in einen Autoklaven mil 20 I Innenvolumen gegeben und 
dieser dann bis zur HSrfte mit Methanol aufgefOllt. Nach Zugabe von 500 ml Dimethyldimethoxysilan zur 
Hydrophobierung wurde analog Beispiel 1 verfahren. 



EP 0 396 076 A1 



berechneter RufigehaK 
C-Gehalt 

mittl. Grtf/te der Granulatpartike) nach Mahlung 
WSrrneleitfahigkeit X bei 260* C 
Grad der Hydrophoblerung 



9,9 Gew.-% 
16,6 Gew.-% 
0,5 mm 
0,043 W/mK 

schwimmt langer als 24 h auf Wasser 



10 

Beispiele 4 bis 10 

Die analog Beispiel 3 verlaufende Urnsetzung erfolgte innerhalb von 30 s und unter RUhren bis 2ur 
einsetzenden Gelierung (10 bis 15 min). Ausgangs!6sungen waren 255 g einer 88 gew.-%igen AmeisensSu- 
« re (L6sung 1), in die eine bestimmte Menge Pigment (s. Tabelle 2) eindispergiert wurde (Beispiele 9 und 
10: 10-fache ROhrergeschwindigkeit), und 495 g einer Natronwasserglaslosung mit 18 Gew.-% Si02 • 
(L5sung 2). 

Das resultierende Gel wurde 6 h mit deionisiertem Wasser Uberschichtet und nach anschlieflender 
Zerklelnerung ebenfalls zunachst mit Wasser (bis die Leitfahigkeit des Waschwassers unter 100 ttSiemens 
20 gesunken war), dann mit 0,1 gew.-%iger SchwefelsSure (24 I in 12 h) und wieder mit Wasser pH-neutra! 
gewaschen. Anschliefiend wurde solange mit Methanol gewaschen, bis der Wassergehalt des abflieflenden 
Me«ianols weniger als 0,3 Gew.-% betrug. 

Dle Qberkritische Trocknung erfolgte analog Beispiel 3. Die abschlleflende sechsstUndige Trocknung 
wurde bei einem Druck von 0,2 bar und einer Temperatur von 200* C vorgenommen. 
25 Charakteristische Daten der erhaltenen gemahlenen Produkte sind in Tabelle 2 aufgefOhrt. 
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Beispiel 1 1 

Die Umsetzung erfolgte analog Beispiel 3. Unterschiede bestehen in den verwendeten Riihrergeschwin- 
digkeiten und Reaktionszeiten. Als AusgangsI5sungen wurden 1530 g 87 gew.-%ige Ameisensaure, in die 
329,9 g Rutil eindispergiert wurden (1000 U/min, 30 min, mittlere AgglomeratteilchengrSfle von 5,1 urn 
gegenOber einer mittieren PrimarteilchengrBOe von 1,1 urn), und 2970 g Natronwasserglasldsung (18 Gew.- 
% Si0 2 ) verwendet. Die Zugabe erfolgte innerhalb von 8 min, nachgerUhrt wurde bis zur einsetzenden 
Gelierung noch waiters 10 min mit70Q0 U/min. 

Nach Alterung iiber Nacht und mechanischer Zerkleinerung wurde analog Beispiel 3 gewaschen, 
allerdings unter Verwendung von 0,1 gew.-%iger SchwefelsSure. Die anschlieflende 20-sKlndige Waschung 
mit 20 I Methanol wurde bis zu einem Restwassergehalt von 3 Gew.-% vorgenommen. 

Nach der analog Beispiel 3 erfolgten uberkritischen Trocknung wurde noch 14 h bei einem Druck von 
0,2 bar und einer Temperatur von 200* C nachgetrocknet. 

Charakteristische Daten des erhaltenen gemahlenen Produktes sind in Tabelle 3 aufgefOhrt. 

Beispiel 12 

Es wurde analog Beispiel 11 vorgegangen. Als Pigmentbestandteil wurden 161,5 g gemahlener 
Glimmer (Muskovlt, mittlere PrimSrtellchengrSfie von 17 urn, mittlere AgglomeratteilchengrBfle von 19,9 
dm) innerhalb von 10 min mit 8000 U/min eingertlhrt 

Die methanolische Waschung erfolgte bis zu einem Restwassergehalt von 1.1 Gew,«%. 

Charakteristische Daten s. Tabelle 3 

Tabelle 3 



Beispiel 


1 


2 


berechneter Pigmentgehalt 
mittl.GrSBe der Granulatpartikel 
SchUttdichte 


38 Gew.-% Rutil 
1,2 mm 
282 kg/m s 


23 Gew.-% Glimmer 
1,3 mm 
166kg/m 3 


WarmeJeitf§higkeit x 


bei 260 bzw. 210° C 
bei 596 *C 


0,053 W/mK 
0,203 W/mK 


0,055 W/mk 



Beispiel 13 

In 27,4 g 32 gew.-%ige Schwefelsaure wurden bei einer Temperatur von 0 bis 5* C innerhalb einer 
Minute 80,9 g Natronwasserglaslosung (18 Gew.-% SiOz) unter Rllhren zugetropft und die entstehende 
Mischlosung mit einigen Glailbersalzkristallen angeimpft. Nach Abfiltrieren des innerhalb von 30 min 
ausgefallenen Natriumsulfatdecahydrats wurden in das Filtrat 3 g hochdisperse Kieselsaure und 50 g Rutil 
intensiv elngerOhrt. Die resultierende rutilhaltige Sole wurde in Kunststofformen (Durchmesser 5 cm, Hone 
0,5 cm) gegossen und nach der Gelierung (ca. 1 min) mit Wasser pH-neutral gewaschen. Die methanoli- 
sche Waschung wurde bis zu einem Restwassergehalt von weniger als 0,3 Gew.-% durchgefOhrt Die 
anschliefiende Uberkritische Trocknung wurde analog Beispiel 3 vorgenommen. 

Die resultierenden Schelben aus rutilhaltigem Kieselsaureaerogel waren mechanisch intakt und wiesen 
einen Pigmentgehalt von 72 Gew.-% sowie eine Stoffdichte von 790 kg/m 3 auf. 



Beispiel 14 
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Es wurde analog Beispiel 13 vorgegangen. Die Pigmentierung erfolgte jedoch durch Zugabe von 3 g 
hochdisperser Kieselsaure und einer Mischung aus 5 g Natriumligninsulfonat und 50 g Ru/3, die zuerst 
miteinander vermahlen und mit einer kleinen Menge Methanol angeteigt wurden. - 

Die resultierenden ebenfalls mechanischen intakten Scheiben aus ru/Jhaltigen KieselsSureaerogel wie- 
6 sen einen Pigmentgehalt von 71 Gew.-% sowie eine Stoffdichte von 340 kg/m 3 auf. 



Ansprtiche 

to 1. Thermisches Isoliermaterial auf der Basis von pigmenthaltigen Kieselsaureaerogelen, erha"ftlich durch 
a) Umsetzung einer waflrigen Dispersion aus Wasserglas und einem Pigment mit einer starken Saure 

und/oder von Wasserglas mit einer pigmenthaltigen starken Saure zu elnem pigmenthaltigen Kieseisa'ureh- 

ydrogel, wobei das Pigment dadurch charakterisiert ist, da/J es Infrarotstrahlung der WellenlSnge 3-10 u.m 

streiA, absorbieri Oder reflektiert, 
T5 b) weitgehende Befreiung des so erhaltenen pigmenthaltigen Kiesels8urehydrogels von ionischen 

Bestandteiien durch Auswaschen mit Wasser, 

c) VerdrSngung des im Hydrogel enthaltenen Wassers durch eine leichtsiedende und gegenUber 
dem pigmenthaltigen Kieselsauregel inerte RUssigkeit, 

d) Erhitzen des so erhaltenen flussigkeitshaltigen Kieselsauregels unter vollstSndiger Bedeckung 
20 durch die RUssigkeit auf Uberkritische Bedingungen und 

e) anschlie/tendes Entfernen der RUssigkeit vom Feststoff durch Entspannungsverdampfung bei 
Uberkritischer Temperatur. 

2. Thermisches Isoliermaterial nach Anspruch 1, in welchem der Pigmentanteii 0,5 bis 75 6ew.-% 
betragt. 

25 3. Thermisches isoliermaterial nach Anspruch 2, in welchem der Pigmentanteii 5 bis 40 Gew.-% 
betragt 

4. Thermisches Isoliermaterial nach den Ansprlichen 1 bis 3. bei dem das in Stufe (a) gemafi Anspruch 
1 entstehende Reaktionsprodukt vor der Qelierung zum koharenten Kieselsaurehvdrogel als Formkdrper 
gegossen worden ist. 

so 5. Thermisches Isoliermaterial nach den Ansprlichen 1 bis 3, bei dem das in den Stufen (d) und (e) 
gema/3 Anspruch 1 erhaltliche Kieselsaureaerogel auf ein rieselfShiges Granulat von 0,01 bis 15 mm 
mittleren grodten Durchmessers zerkleinert worden Ist. 

6. Thermisches Isoliermaterial nach den AnsprOchen 1 bis 3, erhaltlich durch Umsetzung der Kompo- 
nenten gemS/3 Stufe (a) in einer MischdOse und VersprUhen des Umsetzungsproduktes in Form feiner 

36 TrSpfchen. 

7. Thermisches Isoliermaterial nach den AnsprUchen 1 bis 6, bei dem die Uberkritische Behandlung in 
Stufe (d) in Gegenwart eines Hydrophobierungsmittels vorgenommen worden ist. 

8. Verfahren zur Herstellung von thermlschem Isoliermaterial. dadurch gekennzeichnet, dafi man es 
nach den in Anspruch 1 definieiten Verfahrensschritten vomimmt. 

40 
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